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1493384 

B e B .a h. r e. i b u.n g , _ ; . ■ ; 

zu der .P&texitazi]9el4u,ng , 

XJHIOH OAHBIliB'cdBPbBATlbS, 

270 Park Avenue, Hew Tork , H.Y. 10017, USA. 
betreffend 

VerJCahren zur HerBtellung von OlTgaaoellloliiteTerbi£diuigen . 

Die Erfindung bezieht sich auf eln Verfahren 
zur HerBtellun« von OrganoBillciumverbindungen,- iiiB- 
beBondere von neuartigen Difiakylaminohydroxy-Si^^ 
verbindungen und gewiasen Derivaten, wle ihren Hydro- 
haiogentdfrtt tmd Ihren quaternar^n Aiinaonitanihalogenid- 

•-! . .,•'.!.»*■:. •*•.• ! ••-1 i -.i •».. 

salzen. ■•• 

Die- siaiciumverblndturgeir naoh der Erfindung - 
' ' ■Lssen'Bioh'd^'Btelien' duiwWd*VoUl:k«i«ij?^^ 
formel 

C gH^H • OH ( OH ) OHgNHj (H"X) ^ 
H3SiO(SiO)3t(E23iO)y3iH3 (j) 
B 
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worin 

(1) H elne einwertige Kohlenwasserstoffgruppe mit bis 
zu 18 KohLlenstoffatomen und 

(2) fi* einen . zweiwertigen Koiilenwasserstof frest mit bia zu 

r .\::-.:tv.- .^. r.^ ••'•'•''en ' ^v:-.; ^^'^ ^/O^i-;;. 

18 Kohlena toff at omen oder e In/ zweiwer tiger Kohlen- 

wasseratoffoxyrestt worin die Saueratof fatome in 

form von Atherbindungen anweaend aindy daratellt, 

v/fihrend 

(5) E" entweder Vaaaeratoff iat Oder die gleiche Be- 
deutoing hat wie k, imd worin 

(4) X ein Halogen (Chlor» Fluor, Brom Oder Jod) iat und 

(5) a einen Wert von 0 oder 1, 

(6) X einen Wert von 1 bia 10 und 

(7) y einen Wert von 6 bia 100 hat, und worin 

(8) daa VerhSltnia y zu x nicht grofler ala 10:1 iat. 

Wie eraichtlich, zeigt die Pormel (I), dafl die 
organofunktionelle Kette an die Siloxazihal«f te dea 
Molekfila Uber die -C^.-Gruppe angehangt iat* 
Baa Si-Atom kann bei dieaer Struktur entweder an 
daa endatandige oder an daa zweite C-'Atom in der organo-* 
funktionellen Kette gebunden aein* 

Iat in Formel (I) a gleich Null, ao erhalt man die 

f-'t&'iii^iji itti:-;- s^-fjv? *->0€ji:t liMQh^l eir; Jretfow 
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duroh die Pormel (II) tmten dargestellten Dialkylamlno- 
bydroxy-^OrganoBllloliamverblndimsen. let a fi^eich 1 
imd WaBserstoff , so werden die duroh die Poannel (IB) 
luxten dargestellten Halogenide erhalten. Wenn a gleioh 1 
imd gleioh R ist, erhttlt man die duroh die Formel 
(IV) unten dargestellten quatemMren Amm onln m h al ogenid- 
deriTate. 

Die In Fozmel (I) attroh R dargestellten elxnrertlgen 
KohleinraBBerstoffgruppen kOnnen Alkyl-, Alkenyl-» Aryl-, 
Alkapyl- Oder Aralkylgruppen sein. Beispiele fttr ein- 
wertige Kohlenwetsseretoffgruppen Bind unter anderem 
die Metta7l-» Itliyl-, Propyl-, Isobatyl-, Decyl-, 
Ootadeoyl-t Oyclopentyl-* Oyolohexyl-, Haphthyl-, 
Yinyl-., Butenyl-, Cyoloheacenyl-, Tolyl-, Xylyl-f 
Benzyl und Beta-phenyiathylgruppe. Toraugaweiee 
bedeutet B die Hethylgrappe • 

Die in Formel (I) duroh H' dargestellten erei- 
wertigen KohlenwMseretoffreete Bind aweckmasslgerweiBe 
Alltylen-, Arylisn- Oder AraUcylenreate Stellt 
R« einen KohlensraeBerstoffoxyreBt diur, so ent- 
sprechen dieae Reate den erwfihnten Kohlenwasaeratoff- 
reaten, wobei aie jedoob nooh eine Oder xrahrere 
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itherbindimgen (d.h* die ffruppe -CHg-O-CHg-) ontlialten. 

So kaim R' elne Alkylengruppe , wle die Methylen-« 
die Ithylen-, die Propylen- oder die Butyl exigrappe 
seiziy kann Jedooh auoh fur eine Arylengiruppe » wie 
die Phenylengruppe , oder fUr eine Aralkylengruppe « 
wie die. Phenylmethylgruppe stehen; alle diese Gruppen 
kOxmen aucta. eine oder mehrere Atherbizidungen entlxalten^ 
d.h« Bie kSnnen Eohlenwasserstoff oi^gruppen eeln* 

Die erf indungsgem&eeen OrganosiliciumTerblndungen 
mit Di alkylamino hy d jQgyl gruppen » die sich als anti- 
korrosiv wirkende Mittel fUr wassrige Syateme bew&hrt 
haben, werden durcli folgende Strukturformel dargestellts 

HjSiOCSiO)^^. (R2SiO)ySiH3 (jjj 
H 

worin H*, x, y und das Terhaltnis von y zu z ihrer 
Bedeutung in der obigen Formel (l) entsprechen. 

Bie erfindungsgemassen Halogenwasserstof fderivate, 
die aJLs oberflachenaktive Mittel, d«h« Mittel zur 
Herabsetzung der Oberflachenspannung in wassrigen Systemen 
brauohbar Bind, werden wiedergegeben durch folgende 
Formel s > 
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OgH^H ' CH ( 0H)CH2HH2H*XT 
a3S10(S10)3^(R2SiO)y SIE3 (III) 

H 

worln H, RS Xt x,y und das Verhaitnis von 

y t X dla-Jielbe Bedeutung haben wie In der obigen Pormel 

(!)• 

Die erflndungsgem&saen qtiaterniLren Aamonlumderlvatet 
die abenf alls oberfl&ohenaktive Hlttel bzw. Mittsl 
zur Herabsetaung dsr Oberfiaohsnspanniuig In w^srlgsn 
Systsmen -darstellsn, entsprsohend der Formal t 

CgH^H • 0H(0H)0H2HE|i" 
R3SiO(310)^(R2SiO)y SIR (IV) 

worin R,RS X, x,y und das Verhaitnis von y zu x 
wjtterum der Definition in Pormel (I) entsprechen. 

Die erflndimgsgemassen Organosilioiumverbindungen 
mit Dialtylainlno>qr4gQaqrg3roppeia werden vorzugsweise mit 
Hilfe elnes zweistufigen Verfahrens hergestellt. Die 
erste Stufe besWlR la der Umsetzung einer Silloitim- 
¥as8erstoffverbindung(d*h« elnes Silanes oder SiloxaneSy 
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das an Sllicliun gebiuidezLen Vass^rstoff enthalt, luid 
duroh das Sjnubol - SIH dargestellt warden kann) 
mljb elnem oleflnlBohen Spoxyd in Anwesenhelt elnea 
geelgneten EatalysatorSi z.B« elnea Platinkatalyaatorsy 
au elner Epoxyd-Slllolumverblndung* 

Die awelte Stufe besteht darln, dafl man das 
Produkt aua aer eraten Stufe » nMmlloh die Spoxyd-* 
sillolumTerblndnng, mit elnem aekund^en 4jnln umsetzt. 
Slese Heaktlon flihrt zu elner Aufapaltxmg dea Epoxy-* 
(Oxlran-)rlnge8 und erglbt die neuartlge Dlalkyl- 
aminohydroxy-Silioiumverbindiing, die duroh Ponnel (II) 
dargeatellt wird« Urn daraus die erflndungsgemassen HcLLogen- 
waeseratoffderlvate herzustellen, die durch Pormel (III) 
dargeatellt warden, wlrd das Produkt aus der zwelten 
Verfabrensstufe umgeaetzt mlt einem Halogenwasaeratoff 
(HX}« Will man andereraelte die quaterneiren Ammonlizm- 
derlvate gemasa Pormel (lY) darstellen, so aetzt man 
das Produkt aus der zwelten Verf ahrensstufe mlt elnem 
Heaogenkolilenwasserstoff urn. Die oben beschrlebenen 
Umsetzungen kCnnen durch f olgende wesentlloh 
verelnfaohte Glelohungen llluatrlert werden, bel denen 
ledlglloh die zur Umaetzung kommenden Xelle der Uolekttle 
angegeben alzids 
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ErBte Stufet 

S SiH + O»0-C-0-O^0-0 5f Si-C-C-O-O-O-C-C I 

0 0 

Zwalte Stttfet 

m Si-C-O-O-O-C-0-0 + UaJSE — * 

Ttarlttft 3ttifei (A) 
ar Bi-O-C-C-O-C-C-C-HMeg + HOI • 
OH 

Oder 

pyitf atafe i (B) 

a Si-C-C-0-0-0-C-C-Hll«j, + MeCl 
OH 

(Der Ausdruok "Me", wle er hier imd im Polgenden gebrauclit 
wird, Bteht etete fUr eine Methylgruppe . ) 

Zur UmsetBung mit ein«r. olefinlsch ungeeattigten 
Verbindvmg Bind zwar alle^.Yerblndungen doe Silicixuiwasser- 
stoffB gecignet, jedooh hat es eloh geaeigt, daB er- 
flnduzigsgemaaB die beaten Reaultate erze^lt werden, wenn 
man sillcl\umraB8erBtofr-Yerbindungen -v^erwendet, welohe die 
folgende Strukturfoimel aufweiseni 




3i-0-0-C-0-0-0-C-4nie« { 
OH 



Si-c-C-O-O-C-C-C-XlIegHel | 
OH 



aSi-C-C-C-O-C-C-O-HMe^Cl"' 
OH 
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worln x,y und das YerhfiLltnls ron yfeu x den 
Angabttn fttr Formel (I) entspreohen. Ea let ffir den 
Faohmaim BelbatTerBtMndlloh, daS dla wiaderkehrendm 
Slloxanelnhelten auch andere sain kSnnan als dia 
bevorsugtan Slnhaltan gaatlaa Fornal (Y), bsw* daB 
ttqulTalanta wladarkahranda Slloxanainhaltan fOr dla in 
dar Formal angabanan alngasatst warden ktfnnan* 80 
ktfnnen beiepialewalaa trifunktionalle wiederkehrende 
Binheitan, wia RSiO^ ^^angawandt warden, die dann 
ainiga odar samtlioha R2810-Sinhe it an bsw* 
HRSiO^-Einliaitan ersetssen, obna dafi dar Umfang dar 
Erfindung Ubarsohritten wird. Die entspreohendan 
HaratellimgaverfeUtiren ftir dercurtige Folysiloxane 
Bind dam Faobmann bakannt* 

Die zur DurohfUhrung das Terfahrens nach der 
Erfindung geeigneten olef inischen Epoxyde entapreclien dar 
Formel I 



CHjj-CH^-H'-OH - CHo 
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worin H' ein aweiwertiger KohlenwaBBerBtoffrest 
Oder ein aweiwertiger KohlenwaBBeretoffoxyresI; ist, 
wie dies der *a Ponnel (l) entspricht. 

Beiepiele fUr Verbindungen, welche der Pormel VI 
entsprechen und fiir dae Verfahren naoh der Erfindung 
geeignet Bind, Bind u.a. Butadienmonoepoxyd, Allyl- 
glycidyiather, Limonenmonoepoxyd , Vinylcyclohexen- 
monoepoxyd.- 2-Allylplienylglycidyiather. p-Mallyl- 
phenylmonoepoxyd, Cyclooctadieimonoepoxyd. Dipenten- 
monoepoxyd imd Divinyltriathylenglykolmonoepoxyd, 
worunter Allylglycidylather beyorzugt iet. 

Zur Heratellung der DialkylaminohydroxyXailioium- 
Verbindungen nach Pormel (II), die sich beaonderB 
zur Heratellung der viatem&ren AmmoniuBiTerbindungen 
mit oberfiaohenaktiTer Wirkung naoh Pormel (IV) 
eignen, iet ea weaentlioh, dafi man ein sekundarea imin 
benutat. Ein aktiver S«*e*Btoff an dem Sticks toff atom 
mufl vorhanden aein, urn die Bpoxygruppe derart auf- 
zuspalten, daB ein Amin mit einer Hydroxylgruppe 
entBteht. Die Anweaenheit einer grlSBeren ZaUl an 
aktiven Waaseratoffatomen, wie z.B. in primaren Aminen. 
iat unerwiinaoht, da diea zu einer Polymeriaation fimren 
kannte. bei der zwei oder mehr Bpoxyailikonverbindungen 
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zusammentreten koxmten* Elnderaxtiges Produkt 
ware jedoch zur Herstellujxg der oberflachenaktiven 
Hlttel unge eigne t» 

Die fUr Zwecke der Erfindung brauchbaren 
sekundaren Amlneli haben die allgemeine Formel H2^' 
worin R ein einwertiger Kphlenwaaserstoffrest mlt 
der gleichen Bedeuttmg wie B in Poxrmel (l) ist* 
geeignete sekundare Amine sind lanter anderem: 
Simethylamin, Methylfithylamin, Siathylamin, 
Methylphenylamin, Diphenylamin, Cyclohezylamint 
Me thylbenzylamin , Dioc tylamin , Phenylbenzylamin 
land HIf(CH2)CH2CH2S0^ Na**". Das bevorzugte sekundare 
Amin ist Dime thy lamin. 

Die Halogenkohlenwasserstoffe|die sich zur 
Herstellung der erf indungsgemassen quatemaren Aaaunonium- 
salze eigenen, haben die Formel RX, worin X ein Halogen 
(Brom, Chlor, Fluor oder Jod) und R der Rest eines 
einwertigen Kohlenwasseratof f s ist and dieselbe 
Bedeutung hat wie R in Formel (I). Gee^gxete organische 
Halogenide sind imter anderem: 

Methylchlorid, Athylchlorid, Allylchlorid, Methyl- 
bromid, Methyljodid, Isopropylbromid, Ithylbromid, 
Propyljodid, Benzylchlorid, -^enzylbromid und 2-Phenyl- 
athylchlorid, worunter Methylchlorid bevorzugt ist. 
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KatalyBatoren sur BeBohleunlgung der ereten Reaktlono- 
Btttfe, nfimlloh der Addition der SiliolumwaeBerstoff-Ver- 
bindung an dla DoppBlbindung d«B oleflniBohen BpoxydBS, 
Bind d«B Faobunn bBkaanti bb Bind unter andBrem Platin 
in Beinen ▼BrBohiBdanan Foxaan, b.B. Pt auf KohlaiB- 
oder Tonerde ala Trttgar aufgBbraoht Oder daB bo ga- 
aannta PlatinaotatarBi daB Platinoblorid, daa Kall«»p 
otalorplatinat und, ala am moiaiBn barorBugtB Pom, 
dla Ohlorplatiaaaapa, Zvaeks baaBarar Handhabung dar 
TarbttltniBmKBBlg klBtnan Katalyaatonwngan iBt bb 
makmlBBig. dan KatalyBator la opganlaohBr LOaimg aiiau- 
wBndan. OaBlgnata LttaungBmittal alnd untar andapam 
Alkohola, wia Ithanol, itbylanglykol odar laopropanol 
Bowia Mathyl- luid Ithylfttbar, Sioxan, Tetrahydrofuran 
tuid Oaaiaoha daraua. 

Dia Addition dap SiH-Varbindung an daa olafiniaoha 
Epoxyd kann in apomatiaohan LeBungamittaln, wia Banaol 
odep Toluol opf olgan. Sind dia Raaktlonamittal inain- 
ander IBalich. so iat kain LOBungamittal notwandlg. Dia 

aaaktionsBeit fUr dieae Stufe hMngt von ainap Anaahl 

von Varlablan ab, wia der Art und daa AnteilBvephttltniB 

dap batpeffendon BaaktionBnittal. dam Typ und der Konaentpation 

das KatalyaatoPB, dap Tempepatup, dam Dpuok und dam 

L5BungBmlttal. bia Additionatampepatup kanh ewieehan " 
weniger als 25° und 200^0 liagen, wobei dap bevoPBUgta 
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Bereloh 50 bis 150^0 ist* Man arbeitet unter 
Normaldruoky ausser wezm niedrlgsledende LosiuigB- 
mlttel und ReaktlonBtellneimar verwendet warden. In 
B&ntllohen Stufen dee 7erfeihrenB naoh der Srflnduns 
kOnnen die Eeaktionamittel in BtOohiometrieoher 
Menge Terwendet werdeni gelegentlioh ist ee jedooh von 
Torteilt den einen oder den anderen Heaktionateilnehmer 
im ttbersohuBS ansixwendent um die Ausbeute oder die 
ReaktionsgeBohwindigkeit bu erlitfhen* 

PUr die Bweite Stufe der Reaktion,d.k» die 
Addition dee eekondttren Aains an die Epoxygruppet 
iBt kein Eatalysator notwendig, da die Reaktion von 
BBlbBt rerlauft. Ein LStsungBmlttel ,iBt allerdinga 
zweckmaasig tmd hierfUr elgenen aioh Alkohole, 
wie Methanol, Xthanol oder laopropanol. Dieae Stufe 
kann unter Honaldruok oder unter Uberdruck durchge- 
fiihrt werden -und verlfiuf t bei Temperaturen von 
unter 25 bia ISO^C, vorzugsweiee im Bereioh von 
50 biB 150^0. 

Die Heretellung der Halogenwasaerstof f salze er- 
fordert ebenralls keinen Katalysator und kann bei. 
Raumtemperatur durchgefUhrt werden. Die bevorzugte 
Saure ist HOI, Jedooh k5nnen auch andere Halogen- 
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w«aMr0tomibxr«n y«r»iadet w.rd»n. I« ttbrigen la«««n 
sloh Sal«« von Im weBentlioh^n Jed.r MlneralBaur* 
li«.t«ll»n, waim «an die Duakyianlnoverblndungen naoh 
?oxiMl (II) ait dar HatrefXenden MineralBauro 
unaatst* 

Dla Qttat«nil8ieruiigBatttf« arf ordart ebanf alia 
kalnan Katalyaator und wird awaotaDaaBlgarwaiae in dam 
glaiohan LttBungamlttBl durohgeftthrt , daa in der 
nraitan StuTa banntat worden war. Daa Reaktlona- 
produk^ dar wraitan Stufa vaaa dahtr Tor Zugabe deB 
Organohaloganidaa nioht aua dam alkohollBchen Weunga- 
aittal abgetrennt werdan. Die QuatBrniBierung kann 
bei AtmoBphMTBndruok odar tlbardruok und bai Binar 
Tamperatur ron wnig-r alB 25° bia 150''o durohgBfUbrt 
wardani dar bavorBugta TemperaturbBrBiob liagt in 
dieaeai Pall BWiBohan 60 und laS^C, 

DIB obarfiaohanaktivan OrganoailioiunTarbindunitan 
nacb dBr Erfindung, d.h. die HaloganwaaBerBtoff- Oder 
quatomaren AaaonitmBalae , Bind insbBBondara gaaignat 
m Tarhindarung der BlBbildung an Aliminiuiifllloban 
(Bntaiaung von Flugaaugen tt8w.)l auflerden Blgnan Bia 
eiob aehr gut da«, die Oberf laoba Ton dla. imd Kaolin 
waaaarabaBisand su naohan. 
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JAm Belsplela dleMn der zifih^ren Srl&uterung 
der Erflndung* 

Baiaplel 1 

In elnen 200 ml-Sestlllatlonskolben brlxigt man 
folganda Stoffe elnt 

66,8 g (0»3 Hoi) Haptamathyltrislloxant 
H 

Ma^SiOSlOSlHa^ 
Ha 

39»7 g (0,33 Hoi) Allylglyoidylathar, 

GH^xOHCH^OOH^OH - CH^ 
2 2 2 / 2 , 

0 

und 2 Tropf an alnar Ithanolltfaung von H2PtClg*6H20 
(9 X 10"^ Mol H2 PtClg) 

Sar Eolban wlrd an alne Sastlllatlonavorrlohtung anga- 

aohloaaan, die mlt ainam trockenan BUokfluSktihler rar- 

biindan lat, dar In alna Ela-Aoaton-Kttlilmlachuag aln- 

gatauoht. Saa Baaktionagamlaoh wlrd laloht arw&rmt, 

o 

bla dia axotharma Raaktlon anhabt, dla bal 110 
4 Stundan lang aufraohtarhaltan wlrd* Saa. ao arhaltana 
Produkt wlrd bal 0,20 mm Eg imd 78^0 deatllllart. Es 
wurdan 97,4 g alnar PlUaalgka It arhal tan, dla aloli bal 
dar Analyaa ala 
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»0H - C 



02H^0H20CH2°^ ~ ^2 
He^SlOSlOSlMa^ 



I 
M. 



ervies. 



54,6 S (0,102 Mol) de? so erhaltenen BpoxyBilloiumver- 
bindimg werdan nun .uaanman mit 50 g ithanol in ainan 
200 ml Kolban aingaDraoUt, dar an alnan in Bia und 
Aoaton gakUhltan Kondanaator angaaohloaaan iet. Dar 
inhalt daa Kolban. wird nun auf 70® arwllrmt und aa wird 
innorhalb 2 Stundan ait ainar Oeaohwindigkait , dia 
■ur Aufraohtarhaltung ainaa Rttokfluaaaa aasraioht, Diawthyl- 
aain alngalaitat. Daraufhin wird bei AO^ und 0,3 
Hg daa ttbar^luaaiga Ithanol und Dimethylamin ab- 
daatilllart. Ala EUokatand •vhMlX man 39,9 g Bialkyl- 
aminohydroxyailllcon mit dar Stukturformalt 

C 2H^0H20CH20H( OH) 0H2HMa2 
Ha^SiOSiOSiMa^ 



Ha 



Dieaa Varbindung aignet aioh harrorragand ala Zwiaohan- 
produkt fUr dia Heratellung Ton hoobaktiTan kationlaohan 
oberfiaohanaktivan Mittoln und kann in waserigen 
Syataman ala Korroaionainhibitor varwendet wardan. 
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Beisplel 2 

Daa guatemare Ammonlumderlrat des naoh Beisplal 1 
gewozmenan Dlalkylamlnohydroxyalloxans wird herge- 
stellt, Indem man 35$ 3 B (0,926 Hoi) dea Produktaa 
ziaoh Salaplal 1 zuaamiaazi mit 42 g £thanol In alnan 
200 ml Eolban einbrlngt. Sar Kolben wlrd wladarum 
mlt Bluer Els-* Aoaton- gekOhltan RtickfluasTorlaga var- 
bundan, aoxf 70^ gabraohtt worauf man gaafSrmlgaa 
Hathjlohloridy Ha^Cl alnleltat, bis dar EUckfluaa 
baglnnt. Man b&lt durch langsame Zugaba von Methyl- 
ohlorld liber 2 Stunden dan Siiokfluaa aiifraolity wahrand 
walohar Zalt die Xamparatiir auf 60 bia 70^ gabaltan 
wird* Sann wird daa Ithanol xmd das iibarachUsaiga 
Mathyloblorld untar 0,? mm Hg bai 40^ abdastilliart. 
Man arh&lt 40 g ainar vlakosan Flilsslgfcalt, die 
als 

C2H^0H20CH205(aH)0H2HMe301~ 

Ma^SiOSlOSlMa^ 
Ma 

bastimmt wurda. 

Die Oberflachenalctivlt&t dea Produktas wurda 
bastimmt, Indam man geringa Hengen in Wassar cLn- 
braobta und dan RUckgang dar Obarfl&obanspanntmg maB. 
Dia Resultata gahen aus Taballa I untan hanror. 
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Belsplol 3 

Saa Hydroohlorid des DialkylamlnoliydroxyBiloxanB 
naoh Belaplal 1 wird hargastellt, Indem man bai 
BauBtamperatur titttar BiUiran Ja g daa Produktaa naoh 
Baiapial 1 dla Uttulvalaiita Manga. d.H. 26 nl 0,1- n - BOl 
BTifilgt. Man glbt dann nooh 73 g Waaaar zu, ao dafl man 
elna Ijl-iga Ohlorwaaaaratoffiaanng in Waaaar arhait. 

Dia Otoarfiaohanapannung diaaar l^igan* einer 0,1 ^igan 
sowla alnar 6,01 ^Igan LSaung wurda nun gemaaaen um dla 
ObarflttalxaMittvitM au baatlmman. Dla Maaaargabnlaaa gahan 
aua Saballa I liarror, Daa wla oban ariialtana Produkt 
kann diaroli Abdampfan daa WJanngamittala in reinar Torm. 
iBollert w ardan. 

Obafaktariatiaoh fiir oberfiaohenaktive Mittel iat 
bekanntlioh, daB aia baraita in aehr geringer Konaentration 
dia Obarfiaohanaktivltttt von Plttaaigkaitan atark ar- 
niadrigan. Zu TarglaipbBBwaokan wurdan handelatiblioha 
organiaoba oberfiaoheoaktiTa Mittal und diejenigan naoH dar 
Brfindung in gleioher Konaantratibn in Waaaar galttat, 
worauf dap Abfall dar Oberflfiohanapannung in den 
ainzalnan Ffillan gamaaaan wurda. Dia Hesullate aind 
in Taballa I anfgaftthrt. (Dia ProaantaStaa aind OawioHtb- 
proaant*) 
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Zabello I 



0-01* 0,1 * ^ 

Beieplelll" 21 .9 20*8 20.1 

Beispiol III 23,0 21.8 21^4 

"Allquat 204"^^ 29 27 26 

•Allfluat 4 " 2) 

•Aarosal 0I» 43*4 29.2 26.2 

"Triton 1-100" 31.1 30.4 30.0 



1 ) MlaiiryldlmethylaiBiiioiiiiuiichlorld 

2 ) Lauryl trime thylamiionltiBiclilorld 

3 ) Sioo tyl-HatrliuuBulf osizooliiat 

4) Das Reaktlonsprodukt aus Octylphenol und Polyfttliylen- 
ozyd. 



Die In Tabelle I wledergegebenen Yerglelchasataen 
aelgen klar, daS die erflndungBgemassen oberfl&ohen- 
aktlven Hlttel besaer snir Emiedrlgung der Oberflfiohen- ' 
spannung geeignet Bind, als einlge der beaten handela- 
Ubllclien oberflaohenaktlven Mittel. Wie ereichtlloh, 
let kelnes der iibllcben Hlttel, selbat bel 
Konzentratlonen von 19^, Im Stande die Oberfl&clien- 
apannxmg von Wasser imter 26 dyn/cm herabzudrlicken. 
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Sagsgen sind die erf IndungsgemaBoen Mittel 
imatande. aelbet b.i ao niedrigen Kon«>entratlon« 
wla 0,01 Jt eine wasentlloU tiafare Sanlauig dar 
(»,erfiaoliaiuipmi««« « bawlrkan. Bai ainar 
KonBantratlon Ton Ijt amladrigt dla quatamSra 
AioMoniumverbindung naob Baiaplal 2 dla ObarflS^ban- 
spaxunmg daa Waasars auf praktiach 20 dyx>/c». Diaaa 
Tataacha zeist, daB man in diaaar Yarbindung ad^ 
ttbarraacband wirkungarollaa oberfiacbanalrtiTa. 
Mittal vor aiob hat. Dia Obarflaohanapanniang 
Ton rainam Wasaar batragt 72,0 dyn/em. 

Baiapial 4 

In ainan Draihalakolban von 500 ibI ait aia- 
gektihltam Kondanaator wurdan 570 g ainea apoxyaodi- 
fiaiartan Silikona dar durohaobnittlicban Zuaaimnan- 

aatsung y®N 

OgH^OHgOOHgOH - OH2 

Ma5Si0(S10)3^(Ma28i0)8.5SiMa3 
Ma 

xoxd 570 g Ithanol •Ingabraobt. Haohdam dla Maung 
auf 80° erwarmt worden war, wurdan innarhalb von 
2 Stundan 77 g gasfSrmigaa Dlmatbylamin aingalaitat 
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wobei die Temperatur zwlsohezx 75 tind 80° gehalten 



wurde. Das I'rodukt war elne alktiollsohe Losimg 



elnea Slalkylamlnoliydrosilikozis der Formeli 



CgH^OHgOOHgOHCOH) 0H2HMe2 
! 

M«3SiO(SiO)5^5(Me2SiO)Q jSlMe^ 



Me 



Me Verblzidung wurde Isollert durqh Abdestlllieren 
des Athanols. Sle dlent als Zwlschenprodulrt bel 
der Herstellung von oberflacheneQctivezi Mltteln* 

Belsplel 5 

Zweoks Herstellimg dee quatemaren Ammoiiitimderlva'kes 
der gemaas Beispiel 4 erhaltenen Verbindung fligt man 
102 g gasformlges MeCl zu 1214 g der Athanollosung aus 
Beispiel 4 binzu* Die- Beaktion beansprucht 2 1/2 
Stunden bei elner Temperatur von 50 bis 80°. Die 
Losung wlrd dann einige Minuten mit Stickstoff 
durobgespUltt gekiihlt und filtriert. Das erbaJLten Produkt 
erweist sich bel der Analyse als 



Oberflacbenspannung des MTasdera auf .26^0 dyn/09 herab* 



O^H^CHgOCHgCHC OH ) CHgNMe 5CI" 
Me5SiO(S10)5^g(Me2S10)Q^5SlMe5 

He 

Eine 1 ^ige LSstmg dieses Produktes setzte die 



gateiitansDruche 
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Pa-t*atan0p^fieli« 

1, Terrataren max Herstallung Ton oberiiaob«a> 
aktlT«n mtteln dar allg«Beln«n ?ox9«l 

OjB^R* 0H(0H)GH^CB2(B"Z)|^ 

f 

E 

worln B •la«n •Ixurartlscn Kohlenwaasaratof Arost alt Ms 
Bu 18 XoUMiBtoXf atoiMn* a* . •Inan avtlv/ertigan 
Kohlemraaaeratorfraat ait Ma sa 18 XohlanatorXatoaaa 
odar alnan mraiwartlgan Kohlaxnraaaaratoffosijraatf 
worln dla Sauaratof iatoaa la Voxa Ton Xtharblndungan 

anvaaand alndt R" aln Vaaaaratofi'atoa odar alna 
alnirartlga Kotalamraasarat of if grappa alt bia su 18 
Koblanatoffatoaan daratallan, wahrand Z aln Haloganatoa 
iat nnd a fttr O odar 1, x fttr 1 bla 10 und j fttr 0 bia 
100 ataban und worln daa Yarhfiltnla Ton y an x nloht 
gr'6Qmr ala 10 au 1 lat, daduroh gakanaaalolina 
daB man In eratar Stirfa alna 3iIloluBwas8ar8-feofX-> 
Terblndung alt ainaa olarinlaphan £poxyd In JUnraaanhalt 
alnaa Platlakatalyaatora su alnar apoxydiartan Sillolna- 
Tarblndung vaaatatv dla aaa dann nraitar Stofa IB 
Anwaaanbalt aliMa alkobollaohaa LBaongaalttala alt alxiaa 
aaknndfiran Amla uaaats-l* wpbal dla Bpoxygrappa auTga- 
apaltan wlrd und alna Malkylanlnohydroxy-SlliolnaTar- 
blndung antatabt. dla aan dann gagabananf alia nooh 
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alt 0lxien HalogaxikohloxuraBs^rstoXr Oder •ln«a 
Halogexnrassarstofr au dam entdpreohendan Srlalkyl-* 
annumlua-Halogeuld bsv* dam Bydrolialoganld dar 
tetraffandan Illallcylamino<*Hjdrox7alkoxyalkyl-*Silioliua-- 
Tarbindung umsetatt 

2« Tarfahran naoh Anoprttoh I9 daduroh g a k a n n 

aaiobnaty daS die SillolunwaaBarat^ffTarblndimg 

H 

B3SIO (S10)^(E2SiO)ySiB3 
B 

lat» worln B ain alnwartlgar KohlanwaaaaratoXfraat 
mlt bia au 18 Kohlenatoffatoaan iat* imd x fUr 1 bla 10 
and 7 tUr 0 bla 100 ataht und worln daa 7arliaitnla ron 
7 Hu X nloht grSfiar ala 10s 1 iat, und daB daa olaflnlaoha 
Spoxyd elne Yerblndung dar Fonaal 

laty worln B' aln zwalwartlger Koiilenwasseratoffraat 
alt bla au 18 Kohlenatoffatoaan oder eln awelwartlgar 
XohleliaBaaratoffoxyraat lBt» worln die Saueratoffatoaa In 
Vora Ton ^tharblndungen Tortaandan alnd* 
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3, Ycrfabiren naoh Anapruoh 2, daduroh g • k e n n - 
■ •iohnat data dl« SlliolttBira8»erstofrTertlJiduii« 

H . • . . - 

(aHj)jSiO(SiO)Si(CH5)3 



« 

OH, 



od«r 

H 



(CH5)5810(iiO)5,5r«»3>2»"-78.5 SKOH,), 



CH 



1st, und dafi^das oXef jUilBOli* Bpoxyd Allylglyddylttthar, 
das sokondfirs Aidn Slmsthylaaln und das OrganohalossnlA 
Msthylohlorld 1st. 
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